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El AlN:H es un material prometedor para la pasivación de superficie en celdas solares 
de silicio con el fin de mejorar su eficiencia de conversión de potencia. La pasivación 
superficial es la reducción de la tasa de recombinación de superficie de los portadores 
de carga foto-generados (electrones y agujeros). Con el fin de obtener una mejor 
comprensión de AlN:H como una capa de pasivación, es importante investigar 
previamente las propiedades estructurales y morfológicas de diferentes películas 
delgadas AlN:H. 
Esta tesis investiga la influencia del hidrógeno en las propiedades estructurales y 
morfológicas de las películas delgadas de nitruro de aluminio hidrogenado (AlN:H) 
de ~ 100 nm de espesor. Para lograr este objetivo, las muestras se produjeron por 
pulverización reactiva en c-Si de tipo p (CZ, 100, dopado con boro, 10 – 20 Ωcm) bajo 
tres condiciones diferentes de flujo de hidrógeno y dos temperaturas del sustrato 
diferentes durante el proceso de deposición. 
La caracterización y análisis de las películas delgadas depositadas se realizó mediante 
espectroscopia de rayos X de energía dispersiva (EDX), espectroscopia de infrarrojos 
por transformada de Fourier (FTIR), espectroscopia de emisión óptica de descarga 
luminiscente (GDOES) para análisis de composición y por medio de mediciones de 
difracción de rayos X (XRD) y reflectometría de rayos X (XRR) para análisis 
estructurales y morfológicos. 
Este trabajo indica que el contenido de hidrógeno en la película delgada depositada 
produce algunos cambios morfológicos y estructurales en las películas delgadas AlN. 
Todas las películas delgadas depositadas tienen la estructura cristalina de wurtzita 
hexagonal. Sin embargo, las mediciones de XRD muestran una disminución en la 
orientación (002) y un aumento de la orientación de la mezcla entre (100) y (110), con 
el aumento del flujo de H2. Esta variación implica que el eje c de la película cambia de 
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perpendicular (002) a paralelo (100, 110) con respecto a la superficie del sustrato. El 
análisis XRR revela que un aumento del flujo de H2 reduce la rugosidad de la película. 
Adicionalmente, a través de GDOES se confirma la presencia de hidrógeno en todo el 
volumen de la película delgada con una tendencia a difundirse hacia las superficies.  
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Abstract 
The AlN:H is a promising material for surface passivation in silicon solar cells in order to 
enhance their power conversion efficiency. Surface passivation is the reduction of the 
surface recombination rate of photo-generated charge carriers (electrons and holes). In 
order to obtain a better understanding of the AlN:H as a passivation layer, it is crucial to 
previously investigate the structural and morphological properties of different AlN:H thin 
films. 
This thesis investigates the influence of hydrogen on the structural and morphological 
properties of hydrogenated aluminum nitride (AlN:H) thin films of ~100 nm thickness. In 
order to achieve this goal, samples were produced by reactive sputtering on p-type c-Si 
(CZ, 100, Boron-doped, 10 – 20 Ωcm) under three different conditions of hydrogen flow 
and two different substrate temperatures during deposition process. 
The characterization and analysis of the deposited thin films were performed by means 
of Energy dispersive X-ray spectroscopy (EDX), Fourier transform infrared spectroscopy 
(FTIR), Glow discharge optical emission spectroscopy (GDOES) measurements for 
compositional analysis and by means of X-ray Diffraction (XRD) and X-ray reflectometry 
(XRR) measurements for structural and morphological analysis.  
This work indicates that the hydrogen content in the deposited thin film produces some 
morphological and structural changes in the AlN thin films. All deposited thin films have 
the hexagonal wurtzite crystal structure. However, the XRD measurements show a 
decrease in the (002) peak and a raise of mix orientation between (100) and (110) peaks, 
with the H2 flow is increasing. This variation implies that c-axis of the film changes from 
perpendicular (002) to parallel (100, 110) in respect to the substrate surface. The XRR 
analysis reveals that an increase of H2 flow reduces the surfaces roughness of the film. 
Additionally, GDOES confirms the presence of hydrogen in the entire thin film volume 
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1 Introducción 
El nitruro de aluminio (AlN) es un material cerámico y semiconductor con un amplio 
ancho de banda (típicamente, 5.9 – 6.2 eV), entre sus principales características 
presenta una buena conductividad térmica ~ 260 Wm-1K-1, dureza alrededor de 22.5 
GPa, buena estabilidad química y térmica, así como también alta resistividad eléctrica 
(109 – 1011 Ωm) [1]–[4]. 
Las aplicaciones de las películas delgadas de AlN dependen de su estructura y 
superficie morfológica [5]. Entre sus principales aplicaciones se tiene: material 
piezoeléctrico, usado en los dispositivos de onda acústica superficial (SAW) [6], estudios 
recientes emplean las películas delgadas de nitruro de aluminio hidrogenado (AlN:H) 
como capas pasivadoras y antireflejantes en celdas solares de silicio cristalino (c-Si) 
[7]–[9]. 
Los  principales métodos de deposición para la obtención de películas delgadas de 
nitruro de aluminio (AlN) se tienen: deposición por láser pulsado [10], [11], epitaxia de 
haz molecular [12], deposición química de vapor [13], mejoramiento de plasma por 
deposición química de vapor [14]–[16], deposición mejorada de haz de iones [17], 
pulverización catódica reactiva alimentada por generadores de CC (corriente continua) 
o de RF (radiofrecuencia) [18]–[20], descargas de arco de vacío [21].
Uno de los mecanismos que reduce la eficiencia de conversión de celdas solares de 
silicio es la recombinación superficial en las superficies del silicio. Mediante la pasivación 
superficial, estas recombinaciones son reducidas [22], [23]. En las últimas décadas, la 
superficie de silicio cristalino (c-Si) ha sido pasivada con la adicción de capas de nitruro 
de silicio hidrogenado amorfo (a - SiN:H) sobre superficies de silicio tipo n [24], y capas 
de óxido de aluminio (Al2O3) sobre superficies de silicio tipo p [23], las cuales pueden 
ser usadas en celdas solares de emisor trasero pasivado (inglés: Passivated Emitter 
Rear Cell, PERC). 
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Investigaciones previas han demostrado que las películas delgadas de nitruro de 
aluminio (AlN) son un potencial candidato para capa antireflejante en celdas solares 
debido a su adecuado índice de refracción (n ~ 2) [8], [25] y como capa pasivadora en 
celdas solares de emisor trasero pasivado (PERC) [7] debido a su baja densidad de 
defectos en la interface (Dit) y alta densidad de cargas fijas (Qf). Además, el hidrógeno 
es un excelente agente pasivante químico que ayuda a reducir los defectos en la 
interface entre AlN:H y el silicio cristalino (c-Si). Como resultado de ello, la eficiencia de 
la celda solar fotovoltaica es incrementada. Montañez et al. [26] evidencio que los 
valores de Dit en películas delgadas cristalinas de nitruro de aluminio hidrogenado 
(c - AlN:H) son menores que en películas delgadas amorfas de nitruro de aluminio 
(a - AlN) probando que la estructura cristalina y el contenido de hidrógeno son 
importantes en el performance de la pasivación de la superficie de silicio. Sin embargo, 
el efecto del hidrógeno en la estructura cristalina y propiedades morfológicas de 
películas delgadas de nitruro de aluminio (AlN) no han sido aún investigadas con mayor 
detalle. 
El principal objetivo de esta tesis es investigar la influencia del hidrógeno en las 
propiedades estructurales y morfológicas de películas delgadas de nitruro de aluminio 
hidrogenado (AlN:H). Para lograr este objetivo, películas delgadas de nitruro de aluminio 
hidrogenadas son producidas mediante pulverización catódica reactiva sobre obleas de 
silicio cristalino tipo p (CZ, 100, dopadas con Boro, 10 - 20 Ω.cm) a tres niveles de flujo 
de hidrógeno durante la deposición. 
Esta tesis está dividida en seis capítulos: introducción, fundamento teórico, técnicas 
analíticas, metodología experimental, resultados y discusión, y finalmente conclusiones. 
El capítulo de fundamento teórico brinda una breve explicación acerca de los conceptos: 
películas de nitruro de aluminio, pulverización catódica con magnetrón, pulverización 
catódica reactiva, crecimiento de las películas delgadas. En el capítulo tres se describen 
las técnicas analíticas utilizadas para caracterizar las películas delgadas depositadas. 
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Estas técnicas analíticas son: espectroscopia de rayos X por dispersión de 
energía (inglés: Energy dispersive X ray spectroscopy, EDX), espectroscopia infrarroja 
de transformada de Fourier (inglés: Fourier transform infrared spectrometer, FTIR), 
difracción de rayos X (inglés: X ray powder difracction, XRD), reflectometría de rayos X 
(inglés: X ray reflectometry, XRR), espectroscopia de emisión óptica de descarga 
luminiscente (inglés: Glow discharge emission spectrometry, GDOES). 
El capítulo cuatro presenta la metodología y detalles experimentales usados en esta 
investigación. El capítulo cinco discute los resultados obtenidos. Finalmente, el capítulo 





2 Fundamento Teórico 
2.1 Nitruro de Aluminio (AlN) 
El nitruro de aluminio es un cerámico y semiconductor de banda ancha que presenta 
dos sistemas: el sistema cubico (meta-estable) o también llamado estructura blenda de 
zinc (fase β, a0 = 0.436 nm at 300 K) y el sistema hexagonal o también llamado 
estructura wurtzita (fase α, a0 = 0.498 nm at 300 K) la cual es la estructura cristalina más 
estable para este material [1]–[4], [27]. 
La estructura wurtzita presenta dos tipos de enlaces Al-N llamados B1 (0.1885 nm) 
y B2 (0.1917nm) [28] (ver Figura 1). La energía de formación del enlace B2 es mayor que 
la energía del enlace B1, es decir cuando los átomos de la superficie de la película 
formada adquieren mayor energía tienden a formar el plano (002) [28], [29]. A 
consecuencia de ello, la formación del plano (100), éste plano sólo presenta enlaces B1, 
tiende a preponderar a baja energía de los ad-átomos y/o altas tasas de deposición [28], 
[29]. Además es importante mencionar que los planos (002) y (101) presentan los 
enlaces B1 y B2 juntos. 
 
Figura 1. Estructura cristalina y tipos de enlaces del nitruro de aluminio (AlN) 
hexagonal [28], [29]. 
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2.2 Pulverización catódica con magnetrón 
La técnica de deposición de pulverización catódica con magnetrón se utiliza para la 
producción de películas funcionales de alta calidad que se requieren en ciencia y 
tecnología. De acuerdo con esta técnica, los iones en el plasma (estado ionizado de la 
materia) se aceleran mediante el uso de un campo eléctrico hacia el material a depositar 
(objetivo) que se encuentra en el cátodo.    
Figura 2. Diagrama esquemático de un proceso de pulverización catódica con el 
uso de un magnetrón en un plasma de iones Ar+ [30]. 
En el proceso de pulverización catódica con magnetrón RF (radiofrecuencia), el plasma 
se genera aplicando un voltaje oscilante a la frecuencia de radio (RF, típicamente 
alrededor de 13.56 MHz) al cátodo [31]. Este plasma produce iones que golpean la 
superficie del objetivo con suficiente energía para expulsar átomos. Múltiples colisiones 
producidas por las partículas energéticas del plasma excitan algunos átomos en el 
material. Los átomos excitados que salen de la superficie del objetivo alcanzan la 
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superficie y se adhieren a ella. La energía de los iones incidentes se transforma en calor 
que se puede reducir mediante el uso de un sistema de refrigeración, evitando el 
sobrecalentamiento del cátodo [30]. La Figura 2 muestra los componentes básicos de 
un proceso de pulverización catódica con magnetrón y uso de RF. 
 
Figura 3. Desgaste de zonas en el objetivo. En las trampas de electrones, el gas 
se ioniza y pulveriza el material objetivo. Debajo de este plasma intenso, la erosión 
objetivo será prominente [32]. 
Para mejorar la tasa de deposición se requiere un incremento en la ionización del gas. 
Para lograr esta mejora en la tasa de ionización, se necesita un campo magnético 
perpendicular al campo eléctrico. Este campo se puede obtener con el uso de un 
magnetrón. De esta forma, durante el bombardeo, los electrones secundarios se colocan 
cerca de la superficie del cátodo y como resultado, la presión y el voltaje de pulverización 
se reducen considerablemente [30]. Además, las películas delgadas depositadas 
mantienen la estequiometria y la uniformidad del espesor [32], que está fuertemente 
relacionada con la potencia de descarga y el tiempo de deposición. 
La Figura 3 muestra los perfiles de erosión del objetivo que tiene una forma de V 
particular. Es causado por un campo magnético no uniforme que erosiona el objetivo. 
En consecuencia, algunos materiales se desperdician si las líneas del campo magnético 




Figura 4. Patrones XRD de capas de AlN depositadas en c-zafiro a una presión de 
pulverización de 0,8 Pa, temperatura del sustrato de 200 °C y fracción de nitrógeno 
del 20% en función de la potencia de RF [4]. 
 
Figura 5. Dependencia de la tasa de crecimiento de las capas de AlN en función a 
la potencia RF [4]. 
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La Figura 4 muestra la influencia de la potencia de RF sobre la cristalinidad. Al aumentar 
la potencia de RF, la calidad de cristalinidad en el pico de la película delgada de AlN 
(0002) mejora. Este comportamiento podría atribuirse a la alta potencia de RF que 
produce una mayor energía cinética de los átomos dentro de la cámara de pulverización  
cuando alcanzan la superficie del sustrato con suficiente energía para formar el plano 
(0002) como una orientación preferida en las películas delgadas AlN, siendo este el 
plano de mayor densidad [4]. 
Finalmente, la Figura 5 muestra que un aumento en la potencia de RF produce valores 
más altos de la tasa de crecimiento. Los valores más altos de potencia de RF producen 
un mayor número de especies expulsadas del objetivo, incrementando la tasa de 
deposición [4].  
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2.3 Pulverización catódica reactiva 
La Figura 6 muestra el proceso de una pulverización reactiva en donde se pulveriza un 
metal (Al), también denominado “objetivo”, en una atmósfera reactiva utilizando (Ar) y 
nitrógeno (N2). Las especies expulsadas se depositan sobre la superficie del sustrato 
después de la combinación con moléculas de gas para formar el compuesto 
deseado [34]. 
 
Figura 6. Representación del proceso de pulverización reactiva. En este caso, el 
aluminio reacciona con el nitrógeno para formar nitruro de aluminio [34]. 
Algunas de las ventajas de la pulverización catódica reactiva frente a la pulverización 
catódica no reactiva utilizando objetivos compuestos son [34]: 
 Los objetivos de metal son de bajo costo y fáciles de mecanizar. 
 Los objetivos metálicos presentan una alta conductividad térmica, que es óptima 
para transferir energía a los átomos eyectados. 




Figura 7. Curva de procesamiento típica obtenida en pulverización reactiva. La 
transición del modo de metal al modo compuesto [34]. 
De acuerdo con la Figura 7, una pulverización reactiva presenta tres modos diferentes: 
modo de metal, región de transición y modo compuesto. 
A medida que aumenta el flujo de gas reactivo, la superficie del objetivo queda cubierta 
por el compuesto deseado. En esta condición, el rendimiento de la pulverización y la 
tasa de deposición disminuyen. Sin embargo, en la región donde el flujo de gas reactivo 
es bajo, el comportamiento del proceso es similar a una pulverización de un objetivo de 
metal con alta tasa de deposición [35]. Una disminución en la potencia de descarga 
podría producir problemas de arco. Como resultado, las partículas se expulsan del 
objetivo y se incorporan en películas delgadas depositadas, reduciendo la uniformidad 
de las películas. Una solución para este inconveniente es usar una fuente de RF para 
evitar problemas de arco [35]. 
La composición del gas (gas noble Ar+ y gas reactivo N2) dentro de la cámara de 
deposición influye en la velocidad de la pulverización catódica  [36], la textura de las 




Figura 8. Velocidad de pulverización catódica en función de la composición del 
gas a 300 W y P = 4x10-3 mbar. La línea insertada sirve como una guía para el 
ojo [36].  
 
Figura 9. Patrones de difracción de rayos X de películas de AlN depositadas a 




De acuerdo con la Figura 8, la velocidad de la pulverización catódica disminuye al 
aumentar la concentración de N2 [39]. Esta disminución podría explicarse por dos 
factores [36]: i) la nitración de la superficie objetivo a base de aluminio o ii) la reducción 
del número de iones Ar+ sobre el número de iones N2+ que reduce la transferencia de 
energía a través de las colisiones dentro de la cámara. 
En el caso de la Figura 9, la textura de las películas delgadas depositadas cambia 
cuando se aumenta la concentración de N2 en el gas reactivo. 
 
Figura 10. Influencia de la composición del gas de pulverización sobre la 
estequiometria de la película depositada [38]. 
Las películas estequiometrias se tienden a obtener a un contenido de nitrógeno superior 
al 10%. A este contenido de nitrógeno (10%) comienza la nitración en la superficie 
objetivo [38]. La Figura 10 muestra que las películas delgadas depositadas tienden a 




2.4 Crecimiento de las películas delgadas 
Las películas delgadas comienzan a crecer cuando los átomos llegan y se condensan 
en la superficie del sustrato. Se obtiene una película delgada homogénea cuando los 
átomos unidos (“clústeres”) crecen y luego se fusionan. La estructura de la película en 
crecimiento depende de la energía de nucleación inicial y su evolución microestructural 
[32]. En el caso de especies neutras, la energía depende del número de colisiones antes 
de que las especies alcancen la superficie del sustrato (“termalización”). La 
termalización es una función de la presión del proceso y la distancia del objetivo al 
sustrato [32]. Es posible aumentar la energía aumentando la temperatura del sustrato o 
aumentando la cantidad de partículas energéticas. Hay tres modos de crecimiento de 
las películas delgadas (ver Figura 11) que son a) tipo Volmer-Weber (VW), b) Frank van 
der Merwe (FM), c) Stranski Krastanov (SK). Estos modos dependen de los parámetros 
termodinámicos de la deposición y la superficie del sustrato, la nucleación inicial y las 
etapas de crecimiento [40]. 
 
Figura 11. Modos de crecimiento de las películas delgadas [40] 
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Para predecir diferentes estructuras de grano, el modelo de Thornton (ver Figura 12) se 
usa considerando la presión de trabajo del gas noble usado en el proceso de 
pulverización catódica y la temperatura relativa del sustrato. 
 
Figura 12. Modelo estructural de Thornton para películas delgadas depositada por 
pulverización catódica [41]. 
Según la Figura 12, las diferentes estructuras de grano podrían predecirse utilizando la 
temperatura relativa del sustrato (T/TM), donde T: temperatura del sustrato, TM: 
temperatura de fusión y la presión de pulverización en mTorr [41]. A baja T/TM y alta 
presión de pulverización catódica, se predice una película porosa. Por otra parte, el 
tamaño de grano columnar se predice a alta T/TM y en un amplio rango de presión de 
pulverización catódica. Además, se forma una microestructura densa sin granos 
columnares a baja presión de pulverización (12 mTorr). Además de las otras películas 
predichas, los granos columnares con superficie superior en forma de domo podrían 
aparecer a una presión de pulverización intermedia (26 mTorr). Además, se podrían 
formar granos dendríticos a alta presión de pulverización (60 m Torr). Finalmente, los 
huecos y/o vacíos podrían predecirse en los límites del grano columnares [41].  
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3 Técnicas analíticas 
En este capítulo, se detallan los principios básicos de las técnicas analíticas usadas en 
el presente trabajo. La composición química de las películas delgadas se determinó 
mediante el uso de espectroscopia de rayos X de energía dispersiva (EDX) y 
espectrometría de emisión óptica de descarga luminiscente (GDOES). Los modos de 
vibración se identificaron mediante espectroscopia infrarroja de transformada de Fourier 
(FTIR). La caracterización estructural se realizó mediante el uso de difracción de rayos 
X (XRD). Finalmente, se estudió la morfología mediante el uso de reflectometría de 
rayos X (XRR). 
3.1 Espectroscopia de rayos X por dispersión de energía (EDX) 
La espectroscopia de rayos X por dispersión de energía (EDX, EDS ó EDXS) es una 
técnica analítica de rayos X que se utiliza para determinar la composición química e 
identificar los elementos químicos de las muestras. 
EDX es una de las diferentes formas de técnicas de análisis de rayos X donde un haz 
de electrones incidente con alta energía se enfoca en un punto dado de la muestra 
durante un período de tiempo dado [42]. Durante la interacción, un haz de electrones 
golpea la superficie de la muestra, los electrones en la capa interna de un átomo pueden 
ser excitados a un estado de energía superior. En consecuencia, podría producirse una 
vacante. Está vacante es ocupada por un electrón de una capa exterior superior. Como 
consecuencia, se emiten rayos X cuya energía corresponde a la diferencia entre el capa 
de nivel externo y el interno [42]–[45]. Un ejemplo de este proceso se muestra en la 
Figura 13: un electrón de capa K es expulsado y luego su lugar ocupado por un electrón 
de capa L superior, como resultado, un fotón con una energía Kα se emite en el proceso. 






Figura 13. Transiciones electrónicas en un átomo (esquema), procesos de emisión 
indicados por flechas [44]. 
En la mayoría de los casos, EDX está incluido en un equipo de Microscopía Electrónica 
de Barrido (SEM). El detector EDX es un detector de estado sólido que tiene un 
comportamiento de un silicio intrínseco con una capa delgada de material de tipo p 
donde se recogen fotones, produciendo electrones en la banda de conducción y huecos 
en la banda de valencia [45], [46]. El detector se usa para transformar la energía de 
rayos X en señales de voltaje, luego esta señal se mide y se analiza. El material más 





3.2 Espectroscopia infrarroja de transformada de Fourier (FTIR) 
La espectroscopia FTIR es una técnica no destructiva que revela e identifica los modos 
vibracionales en el material. Estos modos de vibración proporcionan información sobre 
los enlaces químicos presentes en la película delgada. Para descubrir los espectros de 
FTIR de película delgada, las muestras deben depositarse en sustratos que son 
transparentes en la región infrarroja de onda media (MWIR, 3 - 30 μm) durante la medida 
de la señal de incidencia normal respecto a la superficie de la muestra [47]. Bajo esta 
configuración, es posible observar los modos vibratorios ópticos transversales (TO) y 
los modos vibratorios longitudinales ópticos (LO); en consecuencia, se obtiene la 
organización molecular de la película [48]–[50]. La Figura 14 muestra los diferentes 
materiales que podrían usarse como sustrato para las mediciones de FTIR. El silicio, el 
germanio, el seleniuro de zinc, el sulfuro de zinc y el cloruro de sodio se usan 
comúnmente. La Figura 15 muestra las vibraciones características en moléculas 
diatómicas. 
 
Figura 14. Comparación de sustratos infrarrojos (rango de longitud de onda para 
N-BK7 es representativo para la mayoría de los sustratos utilizados para 





Figura 15. Modos vibracionales característicos en moléculas diatomicas [52]. 
Otra herramienta común para descubrir los espectros FTIR de películas delgadas es el 
modo de adquisición espectral de Reflectancia Total Atenuada (ATR). En el FTIR-ATR, 
un rayo incidente se refleja en la interfaz entre dos materiales con diferentes índices de 
refracción [47] donde la capa de nuestro interés ocupa un lugar contra un cristal de ATR. 
Este cristal está hecho de un material con un alto índice de refracción como Ge, Si, 
ZnSe, diamante, etc. En la actualidad, FTIR-ATR se usa con más frecuencia para 
investigar películas delgadas [53]–[57]. 
Durante la hidrogenación de películas delgadas, uno de los cálculos recurrente en los 
espectros de FTIR, es la estimación del número de enlaces debidos y/o atribuidos al 




𝜕𝜈 Ec. 1 
 
Donde: 𝑁𝐻 es el número total de enlaces H por cm
3, As es la sección transversal de 
absorción inversa y 𝛼(𝜈) es el coeficiente de absorción en función del número de 
onda 𝜈 [60]. 
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Para este trabajo, las películas se depositaron en sustrato de silicio que es transparente 
en la región IR, y las mediciones FTIR-ATR se realizaron de forma adecuada. 
3.3 Difracción de rayos X (XRD) 
La mayoría de las propiedades de los sólidos cristalinos dependen de la estructura 
cristalina que se relaciona con el parámetro de red, la distancia entre los planos 
cristalográficos y/o la textura. La difracción de rayos X (XRD) es una técnica analítica no 
destructiva que proporciona información sobre los parámetros de red, las fases 
cristalinas, la evaluación del tamaño de grano, textura, entre otros [44], [61]–[63]. 
 
Figura 16. Difracción de Bragg en una disposición ordenada de átomos  [63]. 
La interacción de los rayos X sobre la superficie de un sólido cristalino es dispersada 
entre los planos de átomos de la red cristalina formando interferencias constructivas 
(ver Figura 16) evidenciándose como un pico en el difractograma. Este comportamiento 
es descrito por la ecuación de Bragg (ver ecuación 2).  
𝑛𝜆 = 2𝑑ℎ𝑘𝑙𝑠𝑖𝑛(𝜃) Ec.  2 
Dónde: hkl son los índices de Miller de los planos de red asociados a la difracción, dhkl 
es el espaciado interplanar, θ es el ángulo incidente del haz, λ es la longitud de onda y 




El tamaño de grano es otro parámetro importante para la caracterización de los 
materiales cristalinos, el cual puede ser estimado mediante la ecuación de Scherrer 




 Ec. 3 
 
Dónde: Dhkl es el tamaño promedio de grano, k es una constante y generalmente toma 
el valor de 0.9. El valor de esta constante (k) depende de tres factores: el ancho del pico 
de difracción, la forma del cristal y la distribución del tamaño de cristal. Lambda (𝝀) es 
la longitud de onda de los rayos X usados en la medición, βhkl es el ancho a la altura 
media del pico de difracción (hkl) y theta (𝜃) es el ángulo de Bragg [64]. Esta ecuación 
puede usar principalmente en el rango de 0 a 500 Å [64]. 
Las mediciones de XRD son cuantificadas mediante el uso del coeficiente de 
textura 𝑅𝑇𝐶(ℎ𝑘𝑙) . El RTC es calculado para determinar las orientaciones preferenciales 
de las películas delgadas depositadas. La textura brinda información acerca de la 
evolución del crecimiento de cristales y del procesamiento del material [65]. Las 
orientaciones preferenciales de un sólido cristalino son calculadas en función a la 
comparación de las intensidades medidas respecto a una muestra de referencia 
(usualmente la base de datos de la difracción de los materiales en polvo, 
PDF – Powder Diffraction File). El RTC puede ser estimado mediante el uso de la  







𝑥100% Ec. 4 
 
Donde: Iℎ𝑘𝑙 es la intensidad medida, 𝐼𝑂ℎ𝑘𝑙 es la intensidad de la muestra de referencia 
en polvo con orientación aleatoria, y N es el número de picos de difracción analizados. 
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Cuando la orientación de un determinado plano atómico presenta un valor mayor a 
100%/N, este plano puede ser considerado como plano atómico de orientación 
preferida. 
En un difractómetro existen dos configuraciones habituales: Bragg Brentano (BB) e 
Incidencia rasante (GI - Grazing incidence) [44], [61], [68].  La Figura 17 muestra las 
geometrías de los de difracción BB y GI.  
 
Figura 17. Geometrías de difracción de rayos X en los modos incidentes (a) Bragg 
Brentano (BB) y (b) Incidencia rasante (GI) [68]. 
 
En la configuración Bragg Brentano (BB), el ángulo incidente es la mitad del ángulo de 
dispersión (2𝜃) lo cual permite penetrar toda la muestra y detectar las capas atómicas 
que son paralelas a la superficie del sustrato (ver Figura 17a). En el caso de una 
configuración de incidencia rasante (GI), el haz de rayos X impacta sobre la superficie 
de la película delgada  en un ángulo incidente (αi) y el detector se encuentra en un plano 
horizontal paralelo a la superficie de la película delgada, de esta manera se determina 
la difracción desde los planos atómicos que son perpendiculares a la superficie [68]. En 
la Figura 17b, se aprecia el modo de configuración de incidencia rasante (GI) en el cual 
el haz incidente es pequeño y ello garantiza que el recorrido de los rayos X aumenten 
representativamente obteniendo información de la estructura de la película delgada y 




3.4 Reflectometría de rayos X (XRR) 
Existen muchos parámetros para caracterizar a las películas delgadas. Uno de los 
parámetros más importantes para las aplicaciones tecnológicas es el espesor de la 
película, ya que la mayoría de las propiedades de las películas delgadas dependen del 
espesor. La reflectometría de rayos X (XRR) es una técnica sin contacto y no destructiva 
para la determinación del espesor entre 2-250 nm con una precisión de 
aproximadamente 1-3 Å [71], [72]. Esta técnica permite obtener información de la 
interface entre la película delgada y el sustrato, la superficie, la densidad y el espesor 
con alta precisión [70].  
Principio 
La técnica XRR es una técnica analítica que se establece sobre la dispersión coplanaria 
de la radiación de rayos X cerca de un punto recíproco (000) [71] y la reflexión externa 
de los rayos X desde la interfaz hacia  las superficies y las interfaces. Esta técnica puede 
usarse con muestras amorfas, cristalinas y líquidas [73]–[75]. El equipo es operado en 
la configuración simétrica /2 con ángulos  más pequeños (del orden de décimas de 
grado a 10º) que en la difracción /2  (véase la Figura 17b). 
La curva del perfil del XRR presenta tres regiones características (ver ): región I de 
incremento de intensidad, región II de intensidad plana y/o constante donde el ángulo 
( ) es menor que el ángulo critico (c) y la región III de decrecimiento de la 




Figura 18. Perfil característico de una medición de XRR [76]. 
El ángulo de incidencia máximo en el cual ocurre la reflexión total es llamado ángulo 
crítico (c) y aparece en la región II [76]. El ángulo crítico usualmente toma valores de 
decimas de grado. Cuando el ángulo incidente  es mayor que el ángulo crítico c, la 
reflexión de las diferentes interfaces interfiere y muestra aumento de franjas de 
interferencia (Figura 19)  [71]. 
El periodo de franjas de interferencias (región III) y la pendiente de la intensidad son 
relativas al espesor y la rugosidad de las capas respectivamente. La reflexión puede ser 
analizada por las ecuaciones de Fresnel [71], [77]. La Figura 20 muestra la curva XRR 
medida y ajustada para una película de 75 nm AlN/Si (100). El ajuste de la curva XRR 




Figura 19. Vista de la reflexión de rayos X para los casos cuando el ángulo de 
incidencia 𝜃 es menor y mayor que el ángulo crítico 𝜃c [71]. 
 
Figura 20. Perfil de curvas  XRR  medida (línea negra) y ajustada (línea azul) para 
una película delgada de 75 nm AlN/Si (100) depositada con un objetivo de aluminio 




Figura 21. Interpretación de la curvas XRR medida y ajustada [79].  
En la Figura 21 se muestra la interpretación de la curva XRR medida, donde el ángulo 
crítico es determinado en el primer decrecimiento de la intensidad a medida que el 
ángulo incidente se incrementa. El periodo de oscilación es relativo al espesor de la 
película y la pendiente de la curva medida es usada para estimar la rugosidad interfacial 
y superficial.  
 Parámetros de caracterización de las películas delgadas usando mediciones de XRR 
Mediante esta técnica se pueden estimar los siguientes parámetros de películas 
delgadas: densidad electrónica (e), densidad másica (), espesor (t), rugosidad (R) sin 
considerar algún nivel de cristalinidad. Estos parámetros pueden ser estimados usando 
las siguientes ecuaciones [71]–[77], [80]–[83]: 









Dónde:  e es la densidad electrónica, re es el radio del electrón (2.82 x 10-15 m),  es la 
longitud de onda de los rayos X, y θc es el ángulo crítico. 




 Ec. 6 
 
Dónde:  m es la densidad másica, e densidad electrónica, Z es el número atómico, A 
es la unidad de masa atómica y NA es la constante de Avogadro (6,022 x1023 mol-1). 






1/2 Ec. 7 
 
Dónde: m es el orden de difracción, t es el espesor de la película delgada, c es el ángulo 
crítico y θm es el ángulo de incidencia en el cual ocurre la interferencia máxima de orden 
m y  es la longitud de onda de los rayos X. Con estos valores es posible estimar la tasa 
de deposición (DR), Tasa de deposición (DR) = espesor (t) / tiempo de pulverización 
catódica. 
 Rugosidad (R)  











 Ec. 8 
 
Donde: 𝑅𝐹 = (4𝜋𝑟𝑒𝜌𝑠)
2/𝑞𝑧
4 es la reflectividad de Fresnel del sustrato, s es la densidad 
electrónica del sustrato, re radio del electrón; qz es el momento de transferencia 
(4𝜋/𝜆) sin𝜃, z es la componente del vector de dispersión en el medio. 
41 
 
3.5 Espectro de emisión óptica de descarga luminiscente (GDOES) 
GDOES es una técnica analítica basada en una fuente tipo Grimm y un espectrómetro 
de Rowland desde que W. Grimm usó un espectrómetro de descarga luminiscente para 
análisis de solidos [84], [85]. Existen muchas técnicas para el análisis de perfiles de 
profundidad como espectrometría de masas de iones secundarios 
(inglés: Secondary ion mass spectrometry - SIMS), espectroscopia electrónica de Auger 
(inglés: Auger electron spectroscopy - AES) y espectroscopia de fotoelectrones emitidos 
por rayos X (XPS - X-ray photoelectron spectroscopy), pero tienen un factor limitado 
para la resolución lateral. Otra de las ventajas de la técnica GDOES es que presenta 
una excelente sensibilidad, capacidad de múltiples elementos, bajos efectos de matriz, 
alto rendimiento de muestra, rentabilidad, buena identificación y cuantificación, incluso 
elementos ligeros como N, O y H [84]. 
En la actualidad, GDOES es una técnica para realizar un perfil de profundidad rápido 
para la caracterización de películas delgadas y ultra-delgadas con espesores inclusive 
por debajo de 10 nm [85]–[89]. RF-GDOES se puede utilizar evaluando diversos 
materiales como metal, material aislante y películas orgánicas. 
La Figura 22 muestra el principio de funcionamiento dentro de un equipo de GDOES. 
En este equipo, existen dos procesos que son pulverización catódica y la excitación.  
En el primer proceso, la muestra se coloca perpendicular al tubo anódico, se introduce 
un gas noble (generalmente Ar) y el plasma se inicia aplicando un alto potencial entre 
el ánodo y la muestra. Debido a este plasma, se forman iones de argón positivos. Luego, 
los iones de argón se aceleran hacia la superficie de la muestra del cátodo. Como 
consecuencia, los iones golpean la superficie con suficiente energía, generando 
desprendimiento del material de la superficie ocupando un lugar en el plasma. Este 
proceso se llama pulverización catódica y es esencial para el perfil de profundidad.  
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Después de la pulverización catódica, los fotones emitidos de estados excitados se 
detectan mediante el uso de fotomultiplicadores o monocromadores o 
policromadores [90]–[93]. 
 
Figura 22. Principio de funcionamiento del equipo GDOES [94]. 
En este trabajo, esta técnica se utilizó para identificar la presencia de hidrógeno en las 




4 Metodología experimental 
En este capítulo se describen los detalles de los métodos experimentales: el proceso de 
obtención de las películas delgadas de nitruro de aluminio hidrogenado, y las 
condiciones y/o parámetros utilizados para la caracterización de las películas obtenidas.  
4.1 Obtención de las películas delgadas  
Las películas delgadas de nitruro de aluminio hidrogenado (AlN:H) han sido depositadas 
sobre sustratos de obleas de silicio (ver propiedades en la Tabla 1) mediante el proceso 
de pulverización catódica en el equipo LA440S (Von Ardenne Anlagetechnik Dresden 
GmbH, ver Figura 23). Todas las películas delgadas fueron depositadas bajo una 
frecuencia de 13.56 MHz, usando un objetivo de Al (99, 999%) de 90 mm de diámetro 
bajo una potencia de 200 W.   
 
Figura 23. Equipo de pulverización catódica LA440S usado para la obtención de 
las películas delgadas ubicado en el Instituto de Micro y Nanotecnología (IMN) de 
la Universidad Tecnológica de Ilmenau (TU Ilmenau) en Thuringen, Alemania.   
El equipo LA440S posee un sujetador rotatorio de sustratos cara hacia abajo de 4 
posiciones situado en la parte superior de la cámara. La Figura 24 muestra la 
distribución interna del equipo LA440S donde: (1) cámara de vacío,  (2) brida de la 
bomba, (3) entrada de gas (argón, nitrógeno, hidrógeno y/o otro gas), (4) válvula de 
ventilación, (5) ventana de visualización, (6) agua de refrigeración y fuente de 
alimentación, (7) calentador, (8) placa de muestra giratoria (posiciones A, B, C o D), (9) 
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sujetador de muestras, (10) obturador, (11) Objetivo, PM: magnetrones, ISE: generador 
de chispas inverso. 
Tabla 1. Propiedades de la oblea de silicio usada para las películas delgadas 
depositadas. 
Productor: Siegert Wafer 
Tipo de crecimiento: Czochralski process (CZ) 
Dopante: P/Boron 
Orientación: ˂100˃ ± 0.5° 
Espesor: 381 ± 20 µm 
Resistividad: 10 - 20 Ω.cm 
 
 





4.1.1 Pre- pulverización catódica 
Antes de iniciar la deposición, el objetivo de aluminio fue limpiado para reducir la 
contaminación de oxígeno, el cual aparece como una capa de óxido que cubre al 
objetivo cuando éste es expuesto al aire [83], [95], [96].   
La pre-pulverización se realizó de la siguiente manera: 
El cobertor de sustrato (“shutter”) es accionado, seguidamente el objetivo de aluminio 
es pulverizado a una potencia de 200 W por un tiempo de aproximadamente 60 
segundos [78]. Después de ello, el gas de argón es reemplazado por la mezcla de gases 
correspondiente según el plan de muestras (ver Tabla 2) y el objetivo es nuevamente 
pulverizado por un tiempo adicional de 60 segundos.  
4.1.2 Pulverización catódica de películas delgadas de nitruro de aluminio 
hidrogenado 
Las deposiciones de las películas delgadas de nitruro de aluminio hidrogenado se 
realizaron bajo las condiciones mencionadas en la Tabla 2 usando un objetivo de 
aluminio (Al) y una potencia de 200 W. Los flujos de ingreso de hidrógeno (1, 3, 5 sccm) 
y la temperatura del sustrato (T° amb y 600 ° C) son cambiados para cada condición. 
Siendo Tº amb, la temperatura de la cámara sin calentamiento en el sustrato tomando 
un valor de ~ 45ºC. Las películas obtenidas son divididas en dos lotes, según el flujo de 
nitrógeno usado durante el proceso de pulverización catódica. Las muestras obtenidas 
con flujo de nitrógeno de 5 sccm son llamadas “Lote 1” y las muestras obtenidas con 
flujo de nitrógeno de 10 sccm son llamadas “Lote 2”. Cada lote se analizará la influencia 
del flujo de hidrógeno y de la temperatura del sustrato durante la deposición 
manteniendo los otros parámetros constantes. La Tabla 2 presenta los parámetros de 
deposición de las películas delgadas de nitruro de aluminio hidrogenado para la 
presente tesis. Durante el proceso de deposición se produjeron muestras a una presión 



































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































4.2 Técnicas analíticas 
En la Tabla 3 se detalla las técnicas analíticas ensayadas a las películas delgadas 
obtenidas en el proceso de pulverización catódica.  
Tabla 3. Técnicas analíticas realizadas a las películas delgadas obtenidas. 







EDX FTIR GDOES XRD XRR 
1 1 M09 80 5 1 ✓ ✓ - ✓ ✓ 
2 1 M10 80 5 3 ✓ ✓ ✓ ✓ - 
3 1 M28 80 5 5 - - - ✓ ✓ 
4 1 M13 80 5 1 ✓ ✓ ✓ ✓ - 
5 1 M14 80 5 3 ✓ ✓ ✓ ✓ - 
6 1 M25 80 5 5 ✓ ✓ ✓ ✓ - 
7 2 M12 80 10 1 ✓ ✓ - ✓ ✓ 
8 2 M11 80 10 3 ✓ ✓ - ✓ ✓ 
9 2 M29 80 10 5 - - - ✓ - 
10 2 M16 80 10 1 ✓ ✓ - ✓ ✓ 
11 2 M15 80 10 3 ✓ ✓ - ✓ ✓ 
12 2 M26 80 10 5 ✓ ✓ - ✓ ✓ 
Nota: ✓: realizado, - : no realizado. 
A continuación, se detallan los parámetros utilizados para cada una de las técnicas 
analíticas mencionadas en la Tabla 3. 
4.2.1 Técnica EDX  
Los espectros de EDX fueron obtenidos usando el equipo SEM Quanta 250 equipado 
con el sistema EDAX. Todos los espectros fueron medidos bajo las siguientes 
condiciones: tiempo: 50 segundos, voltaje de aceleración: 5 kV, corriente: 1.92 µA. 
Es importante usar bajo voltaje de aceleración para reducir la señal del sustrato de silicio 
[43] e identificar sustancias complejas. 
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4.2.2 Técnica FTIR  
Las mediciones de IR fueron realizadas usando el espectroscopio Bruker Tensor 27. 
Durante las mediciones fueron realizadas en el rango de número de onda desde 
500 cm- 1 hasta 3000 cm-1 con una resolución de 2 cm-1 a 32 scans. 
 
Figura 25. Equipo de FTIR (Bruker Tensor 27) usado para la caracterización de las 
películas delgadas depositadas en la PUCP. 
 
4.2.3 Técnica GDOES  
Los resultados de GDOES fueron obtenidos usando un espectrofotómetro GDA 750 
(Spectruma Hof/Saale, Alemania) equipado con una fuente de descarga tipo Grimm de 
diámetro 2.5 mm y un policromador tipo  Paschen-Runge [84], [97] para identificar los 
elementos. Los perfiles de profundidad fueron realizados en modo RF (voltaje y presión 
constante) con valores de 650 V y 300 Pa. Las líneas de emisión de interés son: 
Al (167,079 nm), N (149,262 nm), H (121,567nm), Si (288.157 nm) y O (130.217 nm). 




Figura 26. Equipo GDOES usado para la identificación de elementos químicos de 
las películas delgadas depositadas. 
 
4.2.4 Técnica XRD 
Los experimentos de difracción de rayos X fueron realizados usando el equipo BRUKER 
D500 Theta-Theta con 40 kV y 40 mA. Este equipo está equipado con un ánodo de 
cobre Cu K𝛼 (𝜆 = 0.15418 nm) y un espejo de Goebel. Las mediciones son realizadas 
en modo rasante con un ángulo incidente de difracción de 3° con un tiempo por paso: 4 
segundos, tamaño de paso: 0.04 °/paso y un ángulo de difracción que recorre desde 




Figura 27. Equipo de XRD (Bruker D500) usado para la caracterización estructural 
de las películas depositadas en el IMN de la TU Ilmenau. 
 
4.2.5 Técnica XRR 
Las curvas de reflectometría de rayos X fueron medidas usando el difractómetro de 
rayos X Bruker D8 Discover. El haz de rayos X es producido por un tubo de rayos X a 
una potencia de 40 kV e intensidad de 40 mA mediante un ánodo de cobre (Kα line), 
empleando un tiempo de paso de 2 s, pasos: 561 y un ángulo incidente θi que recorre 
desde 0.3° hasta 3°. La intensidad del haz reflejado es medida usando la 
configuración θ – 2θ. El software LEPTOS suministrado por Bruker fue usado para 
estimar el ajuste y los valores de los parámetros: densidad másica, espesor, rugosidad 




5 Resultados y discusión 
Este capítulo está dividido en tres secciones principalmente: el análisis composicional 
de las películas delgadas obtenidas a través de las técnicas analíticas EDX, GDOES, 
FTIR, la segunda parte basada en el análisis estructural mediante la técnica XRD y 
finalmente la tercera parte basada en el análisis morfológico de las películas 
depositadas mediante la técnica XRR. 
5.1 Análisis composicional de las películas delgadas 
5.1.1 Resultados EDX 
La composición elemental de las películas delgadas se ha determinado mediante 
mediciones de EDX. Los resultados detallados son presentados en Tabla 4 y Tabla 5. 
Los ratios Al/N, Al/O y Al/(N+O) son calculados para evaluar la composición química 
debido al incremento de flujo de hidrógeno, como se puede visualizar en la Figura 28. 
Tabla 4. Resultados de las mediciones EDX de películas delgadas depositadas 
bajo las condiciones del Lote 1 (Flujo N2: 5 sccm, Flujo Ar: 80 sccm, 200 W). 
N Muestras Código Largo Concentración en % at. Al/N Al/O Al/(N+O) 
%O %Al %N µ ∆μ µ ∆μ µ ∆μ 
1 M9 Al-80-5-1-RT 7.43 43.29 49.27 0.88 0.03 5.83 0.04 0.76 0.09 
2 M10 Al-80-5-3-RT 9.49 43.02 47.48 0.91 0.03 4.53 0.03 0.76 0.09 
3 M13 Al-80-5-1-600 7.42 43.47 49.12 0.89 0.03 5.86 0.04 0.77 0.11 
4 M14 Al-80-5-3-600 7.53 43.12 46.97 0.92 0.03 5.73 0.04 0.79 0.10 
5 M25 Al-80-5-5-600 11.38 38.86 49.76 0.78 0.04 3.41 0.04 0.64 0.11 
 
Tabla 5. Resultados de las mediciones EDX de películas delgadas depositadas 
bajo las condiciones del Lote 2 (Flujo N2: 10 sccm, Flujo Ar: 80 sccm, 200 W). 
N Muestras Código Largo Concentración en % at. Al/N Al/O Al/(N+O) 
%O %Al %N µ ∆μ µ ∆μ µ ∆μ 
1 M12 Al-80-10-1-RT 7.74 44.64 47.62 0.94 0.04 5.77 0.05 0.81 0.12 
2 M11 Al-80-10-3-RT 7.51 43.56 48.93 0.89 0.03 5.80 0.03 0.77 0.09 
3 M16 Al-80-10-1-600 4.53 44.96 50.51 0.89 0.04 9.92 0.05 0.82 0.11 
4 M15 Al-80-10-3-600 11.48 39.07 49.45 0.79 0.04 3.40 0.05 0.64 0.12 




Figura 28. Evolución de los ratios Al/N, Al/O, Al/(N+O) en función al incremento del 
flujo de hidrógeno a temperatura de sustrato (Tº amb y 600 ºC) y flujos de 
nitrógeno a) 5 sccm, b) 10 sccm.  Los valores sombreados (★) presentan 




En base a la Tabla 4 y  Tabla 5, se evidencia la presencia de los elementos Aluminio (Al), 
Nitrógeno (N), y Oxigeno (O) en las películas depositadas, así como también se 
evidencia la variación de los valores promedios de los ratios Al/N, Al/O, Al/(N+O) varían 
entre 0.75 - 0.94, 3.40 - 9.92, 0.62 - 0.82 respectivamente. 
En la Figura 28, los valores sombreados (★) presentan una cantidad de oxigeno mayor 
al 10%, la cual muy probablemente proviene del oxígeno residual dentro de la cámara 
y/o atribuidas a una presión base superior a 15 x 10-7 mbar [36], [98], [99].  En estas 
muestras (★), la presión base utilizada es superior a 15 x 10 - 7 mbar como se puede 
visualizar en el Anexo A. Estas presiones base podrían ser la causa del decrecimiento 
de los ratios Al/N, Al/O, Al/(N+O) a flujos de H2 superiores a 3 sccm como se visualiza 
en la Figura 28. 
La presencia de oxígeno y nitrógeno en estas muestras (★) sugiere una competición 
entre estos elementos para reaccionar con el aluminio durante el proceso de deposición 




5.1.2 Resultados GDOES 
La presencia de hidrógeno en las películas delgadas depositadas se detecta mediante 
GDOES. Esta es una de las pocas técnicas disponibles para el análisis de la presencia 
del hidrógeno. Durante las mediciones de GDOES, no se contó con muestras de 
referencia (materiales de composición conocida) por lo cual no se pudo realizar la  
cuantificación del contenido de hidrógeno dentro de la película delgada [84]. En un perfil 
cuantitativo de profundidad se puede realizar la comparación de las líneas de emisión 
de los diferentes elementos analizados en la muestra; sin embargo, en un perfil 
cualitativo solo se puede comparar la intensidad de las líneas de emisión para un mismo 
elemento en dos muestras diferentes, debido a que las líneas de emisión presentan 
desproporción con respecto a la realidad  [92]. 
 
Figura 29. Perfil cualitativo GDOES de profundidad para películas delgadas 
depositadas por pulverización catódica a 200 W, con flujo de N2: 5 sccm, flujo de 
H2: 3 sccm, a diversas temperaturas de sustrato a) T° amb y b) 600 °C.  
La Figura 29 muestra el perfil cualitativo de profundidad GDOES debido a la influencia 
del calentamiento del sustrato al variar la temperatura. Se evidencia una mayor 
intensidad de la línea de hidrógeno (línea azul) en la interface entre la película formada 
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y el aire que en la interface. Para la temperatura de sustrato de 600 °C , se evidencia 
una mayor intensidad del hidrógeno sobre la oblea de silicio, está mayor difusión se 
puede atribuir a una mayor difusión del hidrógeno por efecto de la  temperatura [100], 
[101]. La mayor presencia de hidrógeno en la superficie influye en la competición entre 
nitrógeno e hidrógeno para reaccionar con el aluminio dentro de la cámara de 
pulverización catódica, lo cual se evidencia en el incremento de la línea de emisión de 
nitrógeno cerca a la interface. Esta variación de hidrógeno podría variar la rugosidad 
superficie de la película, así como la textura de las mismas.  
 
Figura 30. Perfil cualitativo GDOES de profundidad para películas delgadas 
depositadas por pulverización catódica a 200 W, con flujo de N2: 5 sccm, 
temperatura de sustrato: 600 °C y flujos de hidrógeno a) 1 sccm, b) 3 sccm y 
c) 5 sccm. 
La Figura 30 muestra la variación del perfil cualitativo GDOES de profundidad por efecto 
del aumento del flujo de hidrógeno. Se evidencia que la línea de intensidad del 
hidrógeno es mayor en la superficie que en la interface, para un flujo de 3 sccm se 
evidencia una mayor intensidad de hidrógeno en la interface y difundido en el silicio 
(línea de emisión de color verde). La mayor intensidad de la línea de emisión de 
hidrógeno en la superficie, induce a una competencia entre el hidrógeno y el nitrógeno 
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para reaccionar con el aluminio. La línea de emisión del nitrógeno presenta valores 
mínimos en la superficie e intensificándose en la interface, este comportamiento podría 
inducir que el hidrógeno se puede ubicar de manera intersticial [102]  sobre la superficie 
y hacia el interior de la película podría estar unido a la capa formada [9], si éste 
presentase enlace Al-H en el espectro de FTIR. En referencia a la línea de emisión del 
aluminio no se evidencia cambio a lo largo de la película formada por efecto del 
incremento del flujo de hidrógeno. Respecto a la línea de emisión de oxígeno, se 
evidencia mayores valores en la superficie que hacia la interface. Para flujo de 5 sccm 
de hidrógeno, se evidencia la formación de un pequeño domo (ancho menor a 4 nm), 
que podría ser oxinitruro de aluminio y/o silicio, proveniente del óxido nativo de la 




5.1.3 Resultados FTIR 
Mediante esta técnica no destructiva, se puede determinar la presencia de diferentes 
enlaces a través de los modos vibracionales, activos en el IR. Para ello se asigna a los 
picos de absorción mostrados en los espectros (Tabla 6 y Figura 31) su respectivo modo 
vibracional y de esta manera poder extraer información acerca de la composición y 
comportamiento con la temperatura de calentamiento del sustrato o el efecto de la 
composición de la atmosfera durante el proceso de deposición.
 
Figura 31. Espectro FTIR para temperatura de sustrato (T° amb y 600°C) usando 
flujos de nitrógeno a) 5 sccm y b) 10 sccm. 
58 
 
Tabla 6. Modos vibracionales reportados en el infrarrojo. 
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Figura 32. Proporcional de Densidad de enlaces (NH) para temperatura de sustrato 
(T° amb y 600°C) usando flujos de nitrógeno a) 5 sccm y b) 10 sccm. Los valores 
sombreados (★) presentan presiones base mayor a 15 x 10-7 mbar durante el 
proceso de pulverización catódica. 
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La Figura 31 muestra los espectros de FTIR para dos diferentes temperaturas de 
sustrato (T° amb y 600°C) usando dos flujos de nitrógeno (5 y 10 sccm). La ¡Error! No 
se encuentra el origen de la referencia. muestra los modos vibracionales reportados 
en investigaciones previas en el infrarrojo, estos son señalados en la figura anterior. La 
Figura 32 muestra el cambio de la proporcional de densidad de enlaces (NH) en función 
al cambio del flujo de hidrógeno y temperatura de sustrato. NH representa los modos 
vibracionales asociados al incremento del flujo de hidrógeno y se ha calculado usando 
la ecuación.  
Tabla 7. Modos vibracionales predominantes y de densidad de enlace (NH) para 
las películas delgadas obtenidas.  





















































Para todas las muestras analizadas el modo vibracional predominante es el Al-N E1(LO) 
o Al-N A1(LO) (ver Tabla 7). La predominancia del  modo de oscilación óptica longitudinal 
(LO) sobre el modo de oscilación óptica transversal (TO), se debe a que la técnica 
empleada para la obtención de estos espectros fue el FTIR-ATR (análisis en un ángulo 
oblicuo de 45°), la cual favorece la aparición de estos modos vibracionales [113]. Ambos 
modos ópticos se evidencian en la fase wurtzita del nitruro de aluminio. El modo 
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vibracional E1 es perpendicular al eje “c” de crecimiento de la película, mientras el modo 
vibracional A1 es paralelo al eje “c” de crecimiento de la película [47], [113]. Es decir, 
cuando el modo vibracional E1 es el modo vibracional predominante, evidencia de la 
película depositada presenta cristales (002) o que los cristales están orientados hacia el 
eje “c” de crecimiento de la película. No obstante la presencia de pequeños picos de A1 
indica la presencia de otras fases coexistiendo y que los cristalitos (002) están 
ligeramente inclinados desde la superficie normal [110]. 
En la Figura 31 y Tabla 7 se observa que, para un proceso sin calentamiento de sustrato 
durante la deposición, el modo vibracional predominante no cambia. Cuando el sustrato 
es calentado (600°C), el modo vibracional predominante cambia, evidenciando un 
cambio en la orientación de los cristales y también en la textura de la película formada. 
Es decir, las películas delgadas de nitruro de aluminio hidrogenado (AlN:H) no solo 
presentan enlaces puros y/o típicos de Al-N asociados a la fase hexagonal sino también 
se observan otros enlaces, como se visualiza en la Figura 31. 
 El hidrógeno en el nitruro de aluminio es predominantemente intersticial y está ligado a 
iones de nitrógeno [102]. Según Mazur [106] y Wang  [114], durante la adición y/o 
aumento del contenido de hidrógeno se forman complejos NHx, Al-N2 y Al2-N. Estos 
complejos son resultados de las reacciones de los átomos de aluminio con iones N2H+ 
o NH+ en el plasma durante la pulverización catódica reactiva dentro de la cámara [106]. 
Para flujos de hidrógeno de 5 sccm en la Figura 31, se evidencia la formación de 
complejos Al2N, y presencia de enlaces Al-H. La formación de fases complejas como 
Al2N también está ligada a la formación de películas sub-estequiométricas [5]. Los 
enlaces Al-H representan a los átomos de hidrógeno unidos con la película formada [9], 
y han sido cuantificados mediante NH usando la ecuación 1. La Figura 32 muestra la 
variación de NH a medida que se incrementa el flujo de hidrógeno durante el proceso de 
deposición. Se observa que a medida que aumenta el flujo de hidrógeno, también 
aumenta el valor de NH. Sin embargo para flujo de hidrógeno de 5 sccm, flujo de 
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nitrógeno de 10 sccm y temperatura de sustrato 600 °C, el valor de NH decrece 
ligeramente esto podría atribuirse a que el hidrógeno se ha difundido hacia la interfaz o 
que también haya salido de la película mediante difusión inducida[34], [108].   
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5.2 Análisis estructural de las películas delgadas 
5.2.1 Resultados XRD 
Las fases cristalinas presentes en las películas delgadas depositadas han sido 
estudiadas mediante la técnica de difracción de rayos X. Los picos de difracción 
encontrados pertenecen a la estructura de fase wurtzita (a0 = b0 = 3.1114 Å, 
c0 = 4.9792 Å, Power Diffraction File (PDF): 25-1133) del nitruro de aluminio [115]. 
Las Figura 33 y Figura 34 muestran los patrones XRD y el cambio del RTC mientras 
aumenta el flujo de hidrógeno en el proceso de deposición. La Tabla 8 muestra las 
orientaciones preferenciales para las películas delgadas obtenidas.  
Efectos del flujo de hidrógeno al RTC: 
El aumento del flujo de hidrógeno durante el proceso de pulverización catódica reactiva 
se ha reportado como el cambio de una película de estructura cristalina a una estructura 
amorfa [114]. 
Otros trabajos reportaron que sólo se observa una capa intermedia amorfa en la 
interface sobre la cual se desarrolla la película formada [102], [116].  
En las Figura 33, Figura 34 y Tabla 8, se evidencia una disminución de los cristales 
(002) y cambio de la orientación preferida de los cristales (002) hacia la formación de  
una mixtura de cristales (100) y (110), lo anterior concuerda con investigaciones previas 
[117], [118]. El cambio de textura en las películas delgadas de orientación preferencial 
de los cristalitos (002) hacia una mixtura de cristales (100) y (110), se debe según Lee 
[118] a la ocupación parcial de la superficie del sustrato con hidrógeno. Según Yong 
[119], la orientación preferencial (002) se puede obtener hasta un contenido del 10% al 
interior de la cámara de pulverización catódica.  
Según la Figura 33, a flujos menores de 3 sccm de hidrógeno se observa la presencia 
del pico (002) como pico preferencial. Para flujo de hidrógeno de 5 sccm se evidencia el 
cambio de textura de las películas hacia los picos (100) y (110). Lo anterior tiene relación 
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con lo encontrado en los resultados de FTIR (Figura 31), pues el modo vibracional 
cambia de E1 a A1. Asimismo, la presencia del enlace Al-H, evidencia una mayor 
cantidad de hidrógeno ligado a la capa formada (Figura 31).  
 
Figura 33. (a) Patrones XRD y (b) coeficiente relativo de textura (RTC) de las 
películas depositadas para flujos de nitrógeno de 5 sccm, potencia: 200 W y 
temperatura de sustrato (T° amb. y 600 °C). 
Efectos del flujo de nitrógeno al RTC: 
Al introducir hidrógeno (H2) y nitrógeno (N2) en la cámara existe una competencia entre 
estos dos elementos para reaccionar con el Aluminio del objetivo (target), esta 
competición genera dos efectos principales: a) disminución de la tasa de deposición  
[39], [100], [101], [118] y b) el cambio de textura de los cristales presentes en las 





Figura 34. (a) Patrones XRD y (b) coeficiente relativo de textura (RTC) de las 
películas depositadas para flujos de nitrógeno de 10 sccm, potencia: 200 W y 
temperatura de sustrato (T° amb y 600 °C). 
 
Según la Figura 33 y la Figura 34 a un flujo mayor de nitrógeno (10 sccm) y flujo menor 
de hidrógeno (1 sccm), favorece la formación de los cristales (002), pero al aumentar el 
flujo de hidrógeno cambia la textura de los cristalitos de manera similar a investigaciones 
previas [117], [118].  Es decir, la disminución de la tasa de deposición favorece la 
formación de cristales (002), pero al incrementar el flujo de hidrógeno cambia la textura 
generando la mixtura de los cristalitos (100) y (110). Respecto al RTC, no se evidencia 






Tabla 8. Tabla de orientaciones preferenciales para las películas delgadas 
obtenidas por pulverización catódica reactiva. 








RTC > 20% 
1 1 M09 80 5 1 (002), (100), (110) 
2 1 M10 80 5 3 (002), (100), (110) 
3 1 M28 80 5 5  (100), (110) 
4 1 M13 80 5 1 (002), (100), (110) 
5 1 M14 80 5 3 (002), (100), (110) 
6 1 M25 80 5 5 (100), (110) 
7 2 M12 80 10 1 (002), (100), (110) 
8 2 M11 80 10 3 (002), (100), (110), (101) 
9 2 M29 80 10 5 (100), (110) 
10 2 M16 80 10 1 (002), (100), (110) 
11 2 M15 80 10 3 (100), (110) 





5.3 Análisis morfológico de las películas delgadas 
5.3.1 Resultados XRR 
Los siguientes parámetros de película delgada: espesor (t), la densidad másica (ρm), la 
rugosidad interfacial (Ri) y la rugosidad superficial (Rs) se determinaron usando el 
análisis XRR (Figura 35). El ajuste de los valores medidos se realiza con el uso del 
software Leptos, las curvas de ajuste y medidas se pueden visualizar en el Anexo B. 
Los resultados detallados se presentan en la Tabla 9. La siguiente discusión se basa en 
la influencia del flujo de hidrógeno y la temperatura del sustrato de las películas delgadas 
de nitruro de aluminio hidrogenado en los parámetros obtenidos mediante mediciones 
de XRR. 





















µ ∆μ µ ∆μ µ ∆μ µ ∆μ 
M09 T° 
amb 
5 1 105.1 1.60 2.79 0.075 2.59 0.070 1.54 0.256 0.081 
M28 T° 
amb 
5 5 58.54 1.06 2.85 0.112 3.23 0.106 1.21 0.452 0.205 
M12 T° 
amb 
5 1 93.81 2.17 2.67 0.016 3.83 0.159 1.13 0.806 0.085 
M11 T° 
amb 
5 3 88.56 0.81 3.72 0.089 3.35 0.129 2.44 0.355 0.069 
M16 600 5 5 79.59 1.04 2.63 0.057 3.29 0.093 0.97 0.589 0.130 
M15 600 10 1 60.97 1.46 2.68 0.111 1.38 0.086 2.40 0.806 0.063 
M26 600 10 3 60.76 1.08 3.08 0.034 2.78 0.086 2.57 0.898 0.051 
 
Respecto a la tasa de deposición (Figura 35a), se evidencia que al aumentar el flujo de 
hidrógeno en el proceso de pulverización catódica este parámetro disminuye. Esta 
disminución puede atribuirse a dos factores: a) la formación de especies complejas en 
el plasma al aumentar el flujo de hidrógeno [106], [114], b) disminución de la densidad 
de iones Ar+ en el plasma [39], [100], [101], [118]. En base a los resultados de FTIR, se 
observa que incrementando el flujo de hidrógeno se evidencia la formación de fases 
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complejas (Al2N) y enlaces asociados a la presencia de hidrógeno unido a la 
capa (Al - H) como se puede visualizar en la Figura 31. 
 
Figura 35. Comportamiento de los parámetros de las películas delgadas obtenidas 
en función al incremento de flujo de hidrógeno a) tasa de deposición, b) densidad 
másica, c) Rugosidad superficial, d) Rugosidad interfacial.   
En referencia a la densidad másica (Figura 35b), al incrementar el flujo de hidrógeno se 
evidencia un incremento en este parámetro. Este aumento se puede deber al incremento 
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del hidrógeno en el volumen de la película tanto de manera intersticial como unido a la 
capa formada (como se visualiza en los resultados de FTIR).  
En referencia a la rugosidad superficial, se evidencia que a flujos de hidrógeno 
de 3 sccm (Figura 35c), la rugosidad superficial disminuye. Resultado similar presentado 
por Yong et al [119]. Está disminución está relacionada con una disminución de la 
densidad de iones Ar+ por efecto del aumento del flujo de hidrógeno. Para flujos de 
hidrógeno de 5 sccm, la rugosidad superficial aumenta. Esto se puede atribuir a la 
formación de blíster producto de la difusión externa alterando la morfología superficial 
de la capa formada [9].  
Respecto a la rugosidad interfacial (Figura 35d), se evidencia que a medida que el flujo 
de hidrógeno se incrementa, este parámetro aumenta. Este aumento de la rugosidad 
interfacial puede atribuirse al cambio textura por efecto del hidrógeno como se visualiza 
en los resultados de XRD. Es decir, cuando la película presenta cristales (002) presenta 
menor rugosidad interfacial, no obstante al aumentar la presencia de cristales 
(100) y (110) este parámetro aumenta. Esto podría atribuirse a que una mayor cantidad 
de flujo de hidrógeno estimula la formación de fases complejas como se visualiza en el 
FTIR (Figura 31), generando una mayor presencia de nitrógeno e hidrógeno en la 
interface, pudiendo ocasionar nano-huecos en la interface generando una mayor 





En la presente tesis, se depositaron películas delgadas de nitruro de aluminio 
hidrogenado (AlN:H) bajo diferentes condiciones de deposición. Como técnica de 
deposición se empleó la pulverización catódica con magnetrón RF reactivo. Las 
películas delgadas de AlN:H exhibieron diferentes propiedades morfológicas y 
estructurales. A continuación se presentan las siguientes conclusiones: 
Las mediciones EDX revelan que los elementos presentes en las películas delgadas 
depositadas son aluminio (Al), nitrógeno (N) y oxígeno (O). Las películas delgadas 
depositadas que presentan relaciones Al / N superiores a 0,85 tienden a ser 
estequiométricas, pues no presentan fases complejas en el espectro FTIR (Figura 31) 
como Al2N.  
Mediante FTIR, se reportaron los modos vibracionales Al-N A1 y Al-N E1 para las 
muestras depositadas, demostrando la fase wurtzita presente en las muestras. A medida 
que aumenta el flujo de hidrógeno, aparece una mayor intensidad de enlace Al-H que 
indica que una fracción de hidrógeno está unida en la capa AlN:H.  La densidad 
volumétrica de este enlace se acrecentó por efecto de la temperatura del sustrato 
durante el proceso de deposición. 
Mediante mediciones de GDOES, se obtiene el perfil cualitativo de la intensidad del 
hidrógeno presente al penetrar la muestra desde la superficie hacia el interior, 
evidenciándose la acumulación de éste en las interfaces. De acuerdo con las 
mediciones realizadas, se muestra una mayor intensidad de hidrógeno en la superficie 
que en la interface, lo que induce entre una competencia entre el hidrógeno y el 
nitrógeno por reaccionar con el aluminio, alterando las propiedades morfológicas y 
estructurales de las películas depositadas. Por lo tanto, las películas delgadas 




Los patrones de XRD de la película AlN:H confirman la estructura hexagonal tipo 
wurtzita en las películas delgadas depositadas. A un flujo de hidrógeno más bajo, las 
orientaciones preferidas son (002), (100) y (110). Al aumentar el flujo de hidrógeno, las 
mediciones de XRD muestran un cambio de textura expresado en la disminución de los 
cristales (002) y un aumento de la orientación de la mezcla de picos (100) y (110). Esta 
variación implica que el eje c de la película cambia de perpendicular (002) a paralelo 
(100, 110) con respecto al eje de crecimiento de la película. 
En base a los resultados de XRR, se muestra que un incremento de flujo de hidrógeno 
reduce la rugosidad superficial y aumenta la densidad de masa de la película delgada 
AlN:H. Creemos que la reducción de la rugosidad superficial es causada por la diferencia 
en la tasa de crecimiento atribuida a la reducción de iones Ar + dentro del plasma. La 
densidad de masa aumenta debido a un mayor contenido de hidrógeno en el volumen 
del sólido. 
Para obtener una película de baja rugosidad superficial, densidad másica media y buena 
difusión de hidrógeno hacia la interface, las películas delgadas deben ser depositadas 
bajo las siguientes condiciones: flujo N2 = 10 sccm, flujo H2 = 3 sccm, flujo Ar = 80 sccm, 
potencia = 200 W y temperatura del sustrato: 600 °C. 
Después de futuras caracterizaciones electrónicas complementarias como voltaje de 
capacitancia de alta frecuencia (HF-CV) y/o foto-conductancia de estado quasiestable 
(QSSPC) será posible correlacionar de una manera más profunda las propiedades 
estructurales y morfológicas de AlN:H capa con las propiedades de pasivación que rigen 
el rendimiento de las células fotovoltaicas de silicio.  
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7 Trabajos Futuros 
Este trabajo podría mejorarse mediante mediciones adicionales, ampliando el rango de 
flujos de hidrógeno, volviendo a depositar las 3 muestras con una presión base mayor 
a 15 x 10 -7 mbar y temperaturas para seguir con mayor precisión el comportamiento de 
las películas delgadas AlN:H bajo estos cambios de proceso realizados. Mediante 
mediciones complementarias de caracterización electrónica se podría analizar las 
muestras producidas en este trabajo, y establecer una posible correlación entre las 
propiedades estructurales, morfológicas y electrónicas de las capas delgadas de AlN:H 
debido a los cambios en el contenido de hidrógeno y los tratamientos de temperatura 
durante el proceso de deposición. Como resultado, se podría comprender mejor la 
influencia del hidrógeno sobre la interfaz AlN:H / c-Si y así un mejor entendimiento del 
proceso de pasivación AlN:H sobre obleas de silicio.  
Estas técnicas de caracterización complementarias de las propiedades electrónicas 
podrían ser: el método de capacitancia - voltaje de alta frecuencia (HF-CV) que 
determina la densidad de las trampas de la interface (Dit) y la densidad de cargas fijas 
efectiva (Qeff) [120], la técnica de fotoconductancia de estado casi estable (inglés: 
Quasi – steady – state  photo – conductance  technique, QSSPC) que mide la vida útil 
de los portadores de carga minoritaria en un sustrato semiconductor [7], [8]. Finalmente, 
la técnica de fotoconductancia que mide la eficiencia cuántica externa (inglés: External 
quantum efficiency, EQE) que relaciona el número de electrones generados por cantidad 
de fotones incidentes. Estas variables medidas están directamente relacionadas con la 
eficiencia de la celda fotovoltaica. 
El objetivo de futuras investigaciones será sintetizar películas delgadas con propiedades 
estructurales y morfológicas AlN:H adecuadas para optimizar la pasivación de la 
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9 Listado de símbolos y abreviaciones 
AlN: Nitruro de aluminio 
AlN:H: Nitruro de aluminio hidrogenado 
EDX: Espectroscopia de energia dispersiva de rayos X 
GDOES: Glow Discharge Optical Emission Spectroscopy 
FTIR: Fourier transform infrared spectroscopy 
SEM: Scanning Electron Microscopy  
ATR: Attenuated Total Reflectante 
XRD: X-ray difracction  
XRR: X-ray reflectometry 






sccm (unidad de flujo volumetrico): centimetros cubicos estandares 
CC: Corriente continúa 
RF: Radio frecuencia 
a-SiN:H: Nitruro de silicio hidrogenado amorfo  
PERC: Passivated Emitter Rear Cell 
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SAW: Surface acoustic wave 
Ar+ : Iones de argón 
Si(Li): Silicio dopado con litio  
T° amb. : Temperatura ambiente, sin calentamiento del sustrato durante la pulverización 
catódica. 
T° sust. : Temperatura del sustrato 
  
